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© Wassrige Dispersion auf der Basis von Polymer/Poiyurethan-Harzen. Verfahren zu deren 
Herstellung, (Jberzugsmlttel und deren Verwendung. 



© WaBrige Bindemittetdispersionen fUr wSBrige Oberzugsmittel, die lagerstabil sind und gute anwendungstech- 
nische Eigenschaften aufweisen. Die Disperslonen sind erhSltlich durch gemeinsame Kettenverlangerung von 

I. einem oder mehreren. ionische Gruppen oder In ionische Gruppen UberfUhrbare Gruppen tragenden 
harnstoffgruppenfreien Polyurethanen mit im wesentiichen endstSndigen OH-Gruppen, mit einem Zahlenmittel 
der Molmasse (Mn) von 1000 bis 10000. einer SSurezahl von 5 bis 50 und einer OH-Zahl von 5 bis 50 und 

II. einem oder mehreren hydroxylgruppenhaitigen Polymeren auf der Basis ethyfenisch ungesSttigter Mono- 
merer, mit einer Saurezahl von 0 bis 20, einer OH-Zahl von 150 bis 400 und einem Zahlenmittel der 
Molmasse (Mn) von 2000 bis 20000, wobet das motare Verhaltnis der Hydroxylgruppen der Komponente I zu 
denen der Komponente 11 bei 1 : 6 bis 1.0 : 0.5 tiegt. mit 

ill. einem oder mehreren Diisocyanaten. in einem molaren VerhMitnis der OH-Gruppen aus den Komponenten 

I und II zu den NCO-Gruppen der Komponente III von 1,05 : 1 bis 10 : 1, 
in wasserfreiem Medium, Neutralisation mindestens eines Teils der vorhandenen in ionische Gruppen OberfOhr- 
baren Gruppen sowie UberfUhrung des entstehenden Produktes in die Wasserphase. 
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'Die Erfindung betrifft waBrige Bindemitteldispers'tonen auf der Basis von hydroxylgruppenhaltig n 
Potymeren. ethyl nisch ungesSttigter Monomerer und carboxyt- sowie hydroxylgruppenhaltiger hamstoff- 
gruppenfreier Polyurethanharze. die einer gemeinsamen KettenverlSngerung unterzogen wurden. Sie betrifft 
auch das Verfahren zu deren Herstellung. sowie daraus herstellbare wSBrige Oberzugsmittel. die insbeson- 
5 dere als Basislacke Oder Oecklacke geeignet sind. 

in der Automobilindustrie werden Metall- und Kunststoffteile mit melirschtchtigen Uberzugen verselien. 
Sie dienen zum^Kon-osionsschutz der Substrate, soilen aber auch eine gute dekorative Wirkung aufweisen. 
Es handelt sich dabei im allgemeinen urn MehrschichtuberzUge auf Basis einer Grundierung und einer Oder 
mehreren Folgeschichten. z.B. Basislackschichten. Decklackschichten. die dann mit einem transparenten 
10 Klarlack als Folgebeschichtung versehen werden kSnnen. 

WaBrige Oberzugsmittel mit geringen Anteilen an organischen Losemittein sind bekannt. Ebenso sind 
Polyurethanharzdispersionen bekannt. die mit ionischen Gruppen in der Wasserphase stabilisiert werden. 

Aus der OE-A-41 15 948 sind Bindemittelgemische fOr Metallic-Basisschichten bekannt, die aus 
speziellen Polyurethanelastomeren. Potyesterharzen und Aminoharzen bestehen und die gegebenenfalls 
IS polymere vemetzte Acrylatmikrogele enthalten. Diese Mischungen aus Bindemittel und Acrylat-Mikroteil- 
chen konnen dann zu Mehrschichtlackierungen weiterverarbeitet werden. 

In der EP-A-0 379 158 werden thermoptastische Oberzugsmittel beschrieben auf Basis von Polyuretha- 
nen, die Gber ionische Gruppen stabilisiert werden, sowie bis zu 12 % Acrylatharze als zugemischte 
Komponente enthalten. Diese werden dann zum Beschichten von Kunststoffsubstraten eingesetzt. 
20 In der DE-A-41 09 477 werden Polyurethandispersionen beschrieben auf Basis von durch ionische 
Gruppen stabilisierten Polyester-lsocyanatumsetzungsprodukten. die gegebenenfalls kettenverlangert war* 
den. Nach Zumischen von bis zu 80 % Acrylatharzen, konnen daraus reaktive Folienkleber hergestellt 
werden. 

A!le diese bekannten Oberzugsmittel auf Basis von Mischungen von Acrylat und Poiyurethanharzen 

25 haben den Nachteii. daB sie Probleme in der LagerstabiiitSt bereiten. AuBerdem ergeben sich hSufig 
Problems mit der Zwischenischichthaftung, wenn weitere Folgeschichten appliziert werden. 

In JP-A-0 410 361 4 werden Urethan-Acryl-Copolymere beschrieben. Deren Herstellung erfolgt durch , 
Bereitstellung eines hamstoff gruppen haltigen Urethanprepolymers in Form einer waBrigen Dispersion. In . ; 
dieser waSrigen Dispersion werden Acrylmonomere poiymerisiert. Die erhaltene waflrige Dispersion wird mit * 

30 einem Isocyanatprepolymer umgesetzt. Die erhaltenen Copolymeren sind aufgrund der Herstellungsweise 
inhomogen und konnen beim Einsatz in Uberzugsmitteln zu Vertraglichkeitsproblemen fOhren. die sich 
ebenfalls durch verminderte Lagerbestandigkeit und TrObungen, sowie durch VertrSglichkeitsprobleme mit 
weiteren Bindemittelkomponenten. wis z.B. Polyestern. auBern konnen. 

In der DE-A-26 63 307 wird die Emulsionspolymerisation von Vinylmonomeren in Polyurethandispersio- 

35 nen beschrieben. Diese Disperslonen dienen auch zur Herstellung von OberzUgen. Sie entstehen durch 
Emulsionspolymerisation in Polyurethandispersionen, d.h. es entstehen uberwiegend reine Acrylatpolymere 
als Mischung. Solche Polymerdispersionen werden auch in der DE-A-37 22 005 beschrieben. Sie haben 
den Nachteil, daB auch hier Probleme in der Lagerstabilitat und in der Zwischenschichthaftung auftreten. 
AuBerdem fuhren die notwendigen externen Emulgatoren zu schlechter Wasserfestigkeit bei Verwendung in 

40 Mehrschichtlackierungen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, waBrige Bindemitteldispersionen auf Basis von Polyuretha- 
nen und Polymeren auf der Basis ethylenisch ungesSttigter Monomerer zur VerfUgung zu stellen. die eine 
gute Lagerstabilitat, gute anwendungstechntsche Eigenschaften in Oberzugsmittetn. insbesondere in Metal- 
lic-Lacken. sowie eine gute Zwischenschichthaftung zu nachfolgenden Lackierungen aufweisen. Weiterhin 

45 sollen sie eine ausgezeichnete Witterungsstabilitat insbesondere bei Verwendung in Bnschichtdecklacken 
aufweisen. 

Diese Aufgabe wird dadurch geldst, daB eine wSBrige, insbesondere emulgatorfreie Emulsion von 
vernetzungsfShigen, Hydroxyfgruppen enthaltenden Polymerisat-Polyurethan-Harzen zur Verfugung gestellt 
wird. Diese erfindungsgemaBe waBrige Dispersion ist erhaltlich durch gemeinsame Kettenverlangerung von 
50 I. einem oder mehreren, ionische Gruppen tragenden, harnstoffgruppenfreien Polyurethanen mit im 
wesentlichen endstandigen OH-Gruppen, mit einem Zahlenmittel der Molmasse (Mn) von 1000 bis 
10000. einer Saurezahl von 5 bis 50 und einer OH-Zahl von 5 bis 50, und 

I!, einem oder mehreren hydroxylgruppenhaltigen Polymeren auf der Basis ethylenisch ungesattigter 
Monomerer. mit einer SSurezahl zwischen 0 und 20, einer OH-Zahl zwischen ISO und 400 und einem 
55 Zahlenmittel der Molmasse (Mn) zwischen 2000 und 20000. wobei das molare VerhSltnis der Hydroxyl- 
gruppen der Komponente I zu denen der Komponente It bei 1 : 6 bis 1 : 0,5 liegt, mit 
III. einem oder mehreren Diisocyanaten, in einem molaren VerhSltnis der OH-Gruppen aus den Kompo- 
nenten 1 und II zu den : NCO-Gruppen der Komponente III von 1,05 : 1 bis 10 : 1. 
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In einem wasserfr ien Medium, Neutralisation mindestens eines Teils von vorhandenen In ionlsch Grupp n 
UberfOhrbaren Gruppen sowie OborfUhrung des entstehenden Produktes in die Wasserpha^e. 

Die so erhaltene erfindungsgemSBe Bind mitteldispersion kann gegebenenfalls unt r Zusatz von 
weiteren Bindemltteln, Vernetzern, Pigmenten urid/oder FQIIstoffen sowie lackUbfichen Addltiv n zu wSBri- 
5 gen Dberzugsmitt in weiterverarbeitet werden. 

Weitere GegenstSnde der Erfindung bilden das nachstehend beschriebene Verfahr n zur Herstellung 
der erfindungsgenr^SBen Dispersionen, sowie daraus herstellbare wSQrige Oberzugsmittel, die im folgenden 
beschrieben werden. 

Die erfmdungsgemaBe Dispersion wird im folgenden als Acrylat/Polyurethandispersion bezeichnet. SI© 

10 enthait Umsetzungsprodukte von Hydroxy Igruppen enthaltenden harnstoffgruppenfreien Acrylatpolymeren 
mit funktlonalisierten Polyurethanharzen und Isocyanaten, dabei aber kelne Antelle an freien, nicht umge- 
setzten Acrylatpolymeren. Es handelt sich urn Harnstoffgruppen-freie Dispersionen. 

Als Komponente I kQnnen harnstoffgrupp)enfreie Polyurethane etngesetzt werden. wie sie z.B. als 
funktionalisierte Polyurethanbindemittel bekannt sind. Es handelt sich dabei um Potyurethanharze. die Uber 

IS neutraiisierte ionische Gruppen gegebenenfalls in die Wasserphase Oberfuhrt werden kdnnen. Sie enthalten 
zusStzlich mindestens zwer isocyanataktive Gruppen, Uber die sie weitere Reaktionen eingehen kdnnen. 
Besonders bevorzugt sind OH-Gruppen. Soiche Polyurethanbindemittel sind beisplelsweise in der DE-A-43 
23 896, DE-A-42 28 510. DE-A-42 24 617, in der EP-A-0 089 497. sowie DE-A-40 00 889 beschrieben. 
Es handelt sich dabei im allgemeinen um Bindemittel. herstellbar auf Basis von Polyesterpolyolen, 

20 Polycarbbnatpolyolen und/oder Polyetherpolyolen. insbesondere Diolen, die gegebenenfalls unter Verwen- 
dung .Tiiedermolekularer gegebenenfalls polyfunktionaler Hydroxylverbindungen, Di- bzw. Polyisocyanaten 
sowie zusammen mit gegenUber Isocyanaten difunktioneilen Verbindungen. die keine Hamstbffgruppen 
bilden. die in ionische Gruppen Ut)erfOhrbare Sut>stituenten Oder ionische Gruppen aufweisen, umgesetzt 
werden. Dabei k5nnen isocyanatgruppenhaltige Oder hydroxylgruppenhaltige Prepolymere entstehen, die 

25 gegebenenfalls kettenverlMngert werden. Es k6nnen dabei z.B. die in der Lackchemie Qblichen aromati- 
schen Oder aliphatischen Polyester-, Polyetherpolyolbausteine eingesetzt werden. Ebenso kOnnen z.B. die 
in der Lackchemie ubllchen aromatischen bevorzugt aliphatischen Isocyanate eingesetzt werden. Es ist 
zweckmaBIg soiche Komponenten zu wahleh, von denen bekannt Ist, daB sie mdglichst witterungsstabil sind 
und keine Neigung zum Vergllben zeigen. 

30 Die erfindungsgemaB einsetzbaren harnstoffgruppenfreien Polyurethanpolymere der Komponente I 
soilen eine Molmasse (Mn) von 1000 bis 10000 aufweisen. Bevorzugt sollen sie Hydroxylgruppen aufweisen 
mit einer OH-Zahl zwischen 5 und 50. insbesondere Uber 10 und unter 40. Es kdnnen auch andere reaktive 
Gruppen, z.B. SH, NH. vorhanden sein. Sie sollen In ionische Gruppen OberfUhrbare Substituenten oder 
ionische Gruppen tragen, Insbesondere in anionische Gruppen -OberfUhrbare Gruppen. -wie Sulfonsaure-. 

35 PhosphonsMure- pder CarbonsSuregruppen. Bevorzugt werden sterisch gehinderte CarbonsSuregruppen. 
Die SSurezahl soil zwischen 5 und 50 liegen. Insbesondere unter 30; sie gewSihrleistet nach Neutralisation 
mindestens eines Teils dreser Gruppen eine stabile Dispergierung der Bindemittel in der Wasserphase. 
Gegebenenfalls ist es moglich, daS anteilsweise auch andere polare. hydrophile Gruppen im Molekul 
vorhanden sind. Diese verstarken die Stabilisierung der waBrigen Dispersionsform. Bevorzugt sind die 

40 Polyurethanpolyole linear aufgebaut. 

Die Herstellung der Komponente I kann auf unterschiedliche Art und Weise erfolgen. So ist es 
einerseits mdglich mit einem UnterschuB an Isocyanatgruppen zu arbeiten, wobet direkt OH-funktionelle 
Polyurethanpolyole erhalten werden. Diese kdnnen gegebenenfalls Qber Isocyanate kettenverlMngert wer- 
den. Es ist aber auch m5glich. mit einem OberschuB an Isocyanaten zu arbeiten; dabei erhSlt man mit 

45 Isocyanat terminierte Polyurethanprepolymere. Diese konnen durch Umsetzung mit Diolen oder anderen 
isocyanatreaktiven Verbindungen, t>ei denen sich keine Harnstoffgruppen bilden, kettenverlSngert werden. 
Eine weitere Moglichkeit besteht darin, OH-Gruppen haltige Polyurethanprepolymere zu erzeugen, die 
zusatzlich CH-acide Gruppen im MolekUl aufweisen. Diese Harze kdnnen dann Uber die CH-aciden 
Gruppen z.B. mit Aldehyden kettenverlSngert werden. 

50 Die Komponente 1 kann separat hergestellt und gelagert werden. Bevorzugt wlrd sie jedoch erzeugt und 
stufenweise welter umgesetzt. 

Die Synthese der Polyurethanpolyole der Komponente I erfolgt im allgemeinen in wasserfreier Form. Es 
ist mSglich zur Herabsetzung der Viskositat organische, nicht mit Isocyanatgruppen reaktive LSsemittel 
zuzusetzen. Bevorzugt werden dabei soiche L5semittel ausgewMhlt, die nach einer OberfUhrung in die 

55 Wasserphase nicht zu stdrenden Effekten im Oberzugsmittel fUhren. Besonders geeignet sind mit Wasser 
mischbare Ldsungsmlttel. Gegebenenfalls ist es mdglich, die Menge der Ldsemittel durch Destination zu 
reduzleren. 
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Als Komponente II konnen bekannte Polymere eingesetzt werden. Es handelt sich dabet um Poiymere 
auf Basis von ungesattigten Monomeren. die g^gebenenfalls auch weltere r aktiva Gruppen aufwetsen 
kdnnen. Bevorzugt werden Polyhydroxyacrytatharze. Sie werden bevorzugt durch Ldsungspolymerisation 
nach bekannten Verfahren hergestellt. Beispieteweise kann eine Polymerisation radlkalisch oder ionisch, 2.B. 
Temperaturen zwischen 30 bis 140'C, z.B. in nicht reaktiven LSsemitteIn erfolgen. Als ethylenisch 
ungesMttigte Monomere kommen praktisch alle radlkalisch polymerisierbaran Monomeren In Frage. Ober die 
Auswaht der Monomeren kdnnen verschiedene Eigenschaften. wie z.B. GlasQbergangstemperatur, Ldsdch- 
keit und Reakttvitat des Polyacrylatpolymeren beeinfluSt werden. 

Batspiele fur ungesattigte Monomere sind Acryls§urealkylester, MethacrylsMurealkylester? MaleinsMure- 
und/oder Fumarsauredialkylester wobei der Alkylrest jeweils ein Ci- bis Cis-Alkylrest. linear oder verzwergt 
Oder cycioaiiphatisch ist. Beispiele fUr weltere copolymerislerbare Monomere sind Styrol oder substltulerte 
Styrole. Vinyltoluol. (Meth)Acrylamld und/oder (Meth)AcrylnltriL Unter (Melh)acryl wird hier Acryl und/oder 
Methacryl verstanden. Beispiele fOr einpolymerisierbare funktionelle Monomere sind (Meth)- 
AcrylsSurealkylamide mit Cs- bis Cs-Alkylresten; zur Erzielung der gewOnschten OH-Zahlen und OH- 
Funktionaittaten werden auch entsprechende hydroxylgruppenhaltige Monomere, z.B. (Meth)- 
AcrylsSurehydroxyalkylester ein poly meristert. Diese enthaiten bevorzugt zumindest teilweise sekundSre 
Hydroxylgruppen. Beispiele hierfiir sind AcrylsSure- und Methacrylsaureester von 1 ,2-Aikandiolen mit 1 bis 
12 Kohlenstqffatomen, beisplelsweise Hydroxypropyl(meth)acrylat, Hydroxy butyl(meth)acrylat sowie 
Hydroxya!kyI(meth)acrylamide. Weitere Verbindungen die copolymerisiert werden konnen sind z.B. Allylal- 
kohol. Monovinylether von Polyolen. Die entstehenden potymeren Harze sollen im wesentltchen linear 
aufgebaut sein. Geringe Anteile von polyungesattigten Monomeren sind mdgfich. 

Die entstehenden polymeren Harze sotlen ein Zahlenmittel der Molmasse von 2000 bis 20000 
aufweisen. insbesondere unter 10000. Es handelt sich bevorzugt um Polyhydroxyverbindungen mit einer 
Funktionalilat Ober 5. besonders bevorzugt Ober 10, OH-Gruppen pro MolekOI mit einer OH-Zahl von 150 
bis 400. bevorzugt von 200 bis 350. Die SMurezahl der polymeren Harze soil zwischen 0 bis 20 betragen, 
insbesondere soli die SSurezahl Kleiner 5, besonders bevorzugt unter 2 und insbesondere unter 1 sein. Die 
entstehenden Harze sollen weitgehend linear aufgebaut und bevorzugt frei von Vernetzungen sein. Die 
entstehenden Harze kdnnen in organischen Losemitteln geldst sein. Dabei ist darauf zu achten, daB diese 
Losemittel nicht mit Isocyanaten reaktiv sind. Es ist bevorzugt. wenn die Molmasse der Harze im 
allgemeinen oberhalb der der Polyurethanpolyole der Komponente 1 liegen. 

Als Komponente HI konnen fUr die Herstellung von Polyurethanen bekannte organischen Polyisocyanate 
insbesondere Diisocyanate eingesetzt werden. Es konnen aliphatische, aromatische und/oder cycloaliphati- 
sche Isocyanate, insbesondere cycloafiphatische Isocyanate eingesetzt werden. Beispiele fUr solche Isocy- 
anate sind Trimethylendiisocyanat Tetramethylendiisocyanat. Pentamethylendiisocyanat, Hexamethytendii- 
socyanat, Propylendiisocyanat, Ethylendilsocyanat, 2,3-Dimethylethylendiisocyanat. 1-Methyltrimethylendii- 
socyanat. 1 ,3-Cyclopentylendiisocyanat 1 ,4-Cyclohexylendiisocyanat, 1 ,2-CycIohexylendusocyanat. 1.3- 
Phenylendlisocyanat, 1 ,4-Phenylendiisocyanat, 2,4-Toluylendiisocyanat. 2,6-Toluylendilsocyanat. 1-lsocy- 
anatomethyl-5-isocyanato-1,3,3-trimethyIcyclohexan. Bis-(4-isocyanatocyclohexyl)methan, Bis-{4-isocyanato- 
phenyl)methan. 4,4-Diisocyanatodiphenylether. 1 .5-DibutylpentamethyIendiisocyanat. Tetramethylxylylendii- 
socyanat. 2,3-Bis-(8-isocyanato-octyl)-4-octyl-5-hexylcyclohexan. Es kdnnen auch Polyisocyanate eingesetzt 
werden. bei denen die die Zaht 2 Qberschreitende FunktionalitSt blockiert worden ist. 

Als Polyisocyanate kdnnen anteilsweise die t)ekannten dret- und mehrwertigen Lackpoly isocyanate 
eingesetzt werden, Dabel handelt es sich z.B. um Umsetzungsprodukte von Diisocyanaten zu Oligomeren 
wie z.B. Isocyanurate. Allophonate, Biurete Oder Umsetzungsprodukte mit polyfunktionellen Alkoholen. 

Der Bindemittelanteil der erfindungsgemaSen Dispersion wird hergestellt durch Mischen der Komponen- 
te I mit der Komponente II. gegebenenfalls inertem organischen Losemittel und der Komponente III. Dabei 
werden die Komponenten I und II mit der Komponente til so gemischt. daS molar betrachtet, ein 
MischungsverhSltnis der gesamten OH-Gruppen zu den NCO-Gruppen von 1,05 : 1 bis 10 : 1. bevorzugt 
1.5 bis 8.5 : 1 hergestellt wird. Das entstehende Produkt ist also OH-funktionell. Die MischungsverhSltnisse 
der Komponente 1 sowie der Komponente II werden so gewahit, dafl molar betrachtet. das VerhSltnis der 
Hydroxylgruppen von I zu II zwischen 1 : 6 und 1 : 0.5 liegt. Bevorzugt liegt das Verhaltnis zwischen 1 : 4 
und 1:1. 

Dabei kann so vorgegangen werden, dafi die Polyurethankomponente I hergestellt wird durch Umset- 
zung etnes Diisocyanats mit den NCO-reaktiven. die keine Harnstoffgruppen bilden. ionische Gruppen 
enthaltenen Verbindungen. Diese Produkte werden dann mit einem Diolbaustein, z.B. einem Polye- 
ster/Polyetherdiolbaustein sowie gegebenenfalls einem niedermolekularen Potyol und gegebenenfalls weite- 
rem Isocyanat zu dem Polyurethandiol umgesetzt. Ebenso ist es jedoch auch mdglich, diese Reaktion unter 
Bildung der Komponente 1 in einer Einstufenreaktion durchzufuhren. 
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2u diesem Polyurethanbaustein wird dann die Isocyanatkomponent sowie glelchzeitig Oder danach das 
hydroxylgruppenhaitlge Polymerisat dor olefinisch ungesSttigten Verbindung zugegeben. Es wird grOndlich 
homogenisidrt und gegebenenfalls die Viskositat mit Lfisemittein eingestellt. Ebenso ist jedoch auch eine 
andere Reihenfolge der Zugabe der Komponenten mdglich. 
5 Eine weitere Synthes methode gibt zu dem Diotbaustein, z.B. Potyesterbaustein bei der direkten 
Synthese der Komponente i schon hdhere Isocyanatmengen der Kompon nte 111 hinzu. urn zu di sem 
Reaktionsgemisch dann die Polyacrylat-Komponente II zuzusetzen. Es kann bel dieser Methode also ein 
isocyanatterminiertes Zwischenprodukt durchlaufen werden. 

Urn die Urfisetzung mit dem Isocyanat zu beschleunigan. kann es gegebenenfalls gOnstig sein die 
10 Temperatur zu erh&hen Oder geelgnete Katalysatoren. z.B. Obliche tertiSre Amine Oder Qbliche organische 
Zinnverbindungen, zuzusetzen. Nach Reaktionsende wird das Umsetzungsprodukt ganz oder teilweise 
neutralisiert, sofern es nicht bereits lonische Gruppen in ausreichender Menge enthSIt. 

Oas entstehende Produkt weist bevcrzugt eine zahlenmittlere Molmasse von etwa 5000 bis 100000 auf. 
Der vernetzte Anteil betrSgt insbesondere 1 bis 20 %. bevorzugt von 3 bis 15 %. besonders bevorzugt von 
IS 4 bis 8 %, bezogen auf das Festkdrpergewlcht der Probe. Der vernetzte Anteil ergibt sich als unldslicher 
Anteil in Tetrahydrofuran. Er wird bestlmmt in dem man eine Probe mit ca. 0.3 g Festharz mit ca. 30 ml 
Tetrahydrofuran extrahiert. Nach Abtrennung des Tetrahydrofurans werden die unlOsllchen Teile 30 Minuten 
bei 150'C getrocknet und gewogen. Es weist eine Vielzahl von OH-Gruppen auf. Die Saurezahl soil 
bevorzugt unter 30 liegen. 

20 Als N^u^ralisationsmittel fUr saure. zur Anionenbildung befahigte Gruppen kommen z.B. die bekannten 
organisctfen Amine Oder Ammoniak in Betracht. Es handelt sich dabei um primSre. sekundSre. Insbesonde- 
re tertiare Amine, die gegebenenfalls noch weitere funktionelle Gruppen tragen kOnen. Insbesondere sind 
auch Dialkytalkanolamine bzw. 

Alkyldialkanolamine geeignet. Sie kdnnen der organischen BindemittellSsung (dem erhaltenen Reak- 

25 tionsprodukt aus I, M und 111) zugesetzt werden oder sie werden als wdBrige Ldsung eingearbeitet. Nach 
grundiichem Homogenisieren kann das neutralisierte Produkt mit Wasser verdOnnt werden. Es entsteht 
dabei eine niedrigviskose stabile Dispersion. 

Gegebenenfalls kann es notwendig sein. die be\ der Hersteltung eingesetzten organischen L5semittel zu 
entfernen. Das kann z.B. durch Destination geschehen. Diese kann durch Aniegen eines Unterdrucks 

30 beschleunlgt werden. insbesondere soilten solche Ldsemlttel aus der Bindemitteldispersion abdestilliert 
werden. die bei einer Verwendung als Lackbindemittei zu storenden Eigenschaften fUhren. 

Andererseits kann es gUnstig sein. weitere speziell.ausgewShlte organische Losemittel zuzusetzen. um 
die Eigenschaften der Dispersion zu beeinftussen. So ist es beispielsweise mSglich durch Zugabe von 
zumihdesr teilweise mit Wasser misch&afen orgariischeh Ldsemittelh. z.B. Glykblen oder Glykolethiern, die 

35 StabilitSt bzw. Wassermischbarkeit der Bindemitteldispersion zu erhohen. Weiterhin konnen solche LSse- 
mittel den Verlauf des Uberzugsmittels beschleunigen. 

Aus den erfindungsgemSBen wSflrigen Bindemitteldispersionen k5nnen organische Uberzugsmittel 
hergestellt werden. Diese konnen entweder physikalisch trocknend oder chemisch vernetzend sein. Dazu ist 
es mdglich den Bindemitteldispersionen weitere Bindemittel und/oder gegebenenfalls Vernetzerharze zuzu- 

40 setzen. Diese konnen entweder in wSBriger Form vorliegen oder sie werden in Form eines organisch . 
gelosten Bindemittels zugesetzt. Die Menge der zusatzlichen Bindemittel und Vernetzer kann bis zu 50 
Gew.-% bezogen auf das gesamte Bindemittel (HarzfestkQrper) betragen. 

Die im Oberzugsmittel vorhandenen zusStzIichen weiteren Bindemittelkomponenten konnen beispiels- 
weise wasserverdOnnbare Polyesterharze und/oder wasserverdtlnnbare Pplyacrylatharze und/oder acrylierte 

45 Polyesterharze sowie weitere andersartige reaktive oder nicht-funktionelle Polyurethan-Dispersionen. zusam- 
men mit gegebenenfalls Qbtchen Vernetzern, wie Melaminharzen und/oder Phenolharzen und/oder blockier- 
ten Polyisccyanaten sein, 

WasserverdOnnbare Polyester sind beispielsweise solche mit freien Carboxylgruppen, d.h. Polyester mit 
hoher Saurezahl. Es handelt sich um die Oblichen bekannten Polyester auf Basis von Polyolen und 
50 Polycarbonsauren, die noch freie Carboxylgruppen und gegebenenfalls Hydroxylgruppen enthalten. Die 
wasserverdOnnbaren Polyacrylatharze konnen ebenso wie die oben beschriebenen Polyesterharze freie 
Cartjoxylgmppen und gegebenenfalls Hydroxylgruppen enthalten. Es handelt sich in der Regel um Acryl- 
bzw. Methacrylcopolymerisate, wobei die Carboxylgruppen aus den Antetlen an Acryl- oder MethacrylsSure 
stammen. 

55 Unter zusatzlichen Polyurethandispersionen sind beispielsweise solche zu verstehen. die in der DE-A- 
36 28 125 beschrieben werden. Es sind anionisch stabilisierte Polyurethan-Dispersionen, die durch 
Umsetzung von Polyolen, Diisocyanaten, lonischen Verblndungen sowie KettenverlSngerung mit Aminen 
entstehen. 
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Zu als Vernetzer geeigneten Aminharzen zahien beispielsweis hydrophile Oder hydrophobe Kondensa- 

te, die durch Umsetzung von Aminotiiazinen und Amidotriazinen mit Aldehyden hergestellt werden. Nach 

bekannten technischen Verfahren werden Amine oder Aminogruppen tragende Verbindungen wie Melamin. 

Guananr^in, Acetoguanamin. Benzoguanamin. Dicyandiamid oder Hamstoff in Gegenwart von Alkoholen, wie • 
5 Methanol, Ethanbl, Propanol, Butanol oder Hexanol mit Aldehyden, insbesondere Formaldehyd, kondensiert. 

Beispiele fur derartige Harze und ihre Herstellung werden in "Houben-Weyl, Methoden der organlschen 

Chemie" 1963, Seite 357, beschrieben. 

Als Vernetzungsmittel k5nnen auch blocklerte Polyisocyanate eingesetzt werden. Es k5nnen beliebige 

Potylsocyanate benutzt werden, bei denen die Isocyanatgruppen mit einer isocyanatreaktiven. flUchtigen, 
to monofunktionellen Verbindung umgesetzt worden sind, Bei der Herstellung der blockierten Polyisocyanate 

kbnnen beliebige fOr die Vemetzung geeignete organische Polyisocyanate verwendet werden, z.B. die unter 

111 schon beschrieben wurden. 

FUr die Blockierung der Polyisocyanate kSnnen Obliche Blockierungsmittel. z.B. beliebige aliphatische. 

cycloaliphatische oder aromatische Alkylmonoalkohole oder Oxime. wie Methylethylketonoxim, Acetonoxim 
75 und Cyclohexanonoxim sowie auch Caprolactame, Phenole und HydroxamsSureester verwendet werden. 

Bevorzugte Blockierungsmittel sind Malonester oder Acetessigester. Bn Teil der Blockierungsmittel kann 

zur Verbesserung der Emulgierbarkeit aus Polyalkylenmonoethem. insbesondere Polyethylenmonoalkyle- 

them bestehen. 

FUr Z^ikomponenten-Oberzugsmittel werden die Vemetzer unmittelbar vor der Applikation der Disper- 
20 sion zugesetzt. Es werden dabei bevorzugt nicht-btockierte Isocyanate eingesetzt. Diese sind bekannt es 

handelt sich beispielsweise um die unter III envahnten lackUblichen Di- und Polyisocyanate. 

Weiterhin kann das Oberzugsmittel Obliche lacktechnische Additive enthalten, beispielsweise rheologie- 

beeinflussende Mittei, wie hochdisperse KieselsSure, Schichtsllikate oder polymere iSarnstoffverbindungen; 

Verdtcker, Antiabsetzmittel, Verlaufsmittel. Lichtschutzmittel, Antischaummittel« wie beispielsweise silikonhal- 
25 tige Verbindungen; Netzmittel sowie haftvermittelnde Substanzen. Unter Netzmittel werden auch.bekannte 

Pastenharze verstanden, wie sie z.B. in der DE-A-40 00 889 beschrieben sind, die zum besseren 

Dispergieren und Vermahlen der Pigmente eingesetzt werden k5nnen. Zum Beschieunigen der HSrtung 

kdnnen Kataiysatoren eingesetzt werden. es ist jedoch auch mdglich durch thermische Energie ohne 

Einsatz eines Katalysators zu harten. 
30 Als in geringen Mengen vorhandene Losemittel sind Ubliche lacktechnische Ldsemittel geergnet, diese . 

konnen von der Herstellung der Bindemittel stammen oder sie werden separat zugegeben. 

Als Pigmente kSnnen Ubiiche anorganische Oder anorganische Farbpigmente eingesetzt werden, wie 

Chinacridone, Perylene und Phthalocyanine Oder RuB, Titandioxid oder Eisenoxidpigmente, transparente 

Pigmente, z.B. mikronistertes Titandioxid. mtkronisiertes Bariumsulfat oder Siliciumdioxld sowie auch 
35 Fullstoffe zugesetzt werden. Mit dtesen Farbpigmenten werden t)evorzugt Uni-Lacke hergestellt. Es k5nr\en 

auch Effektpigmente, wie Metallic-Pigmente eingesetzt werden. Hieraus werden bevorzugt Metallic-Basislak- 

ke hergestellt. 

Die Methoden zur Herstellung der erfindungsgemaBen Oberzugsmittel sind bekannt. Beispielsweise 
konnen die Pigmente und/oder Fullstoffe in etnem Teil der Bindemitteldispersion, der Netzmittel oder von 
40 waQrigen oder konventionellen Pastenbindemttteln dispergiert und vermahlen werden. Diese Pigmentzube- 
reitungen werden in der wSBrigen Bindemitteldispersion einemulgiert. Danach konnen weitere Lackbestand- 
teile zugesetzt werden. Gegebenenfalls werden der Festkdrper und der pH-Wert des Oberzugsmittels 
eingestellt. 

Aus den Bindemittein kQnnen wSBrige Oberzugsmittel, z.B. fUr farbgebende Basisschichten, FUller oder 
45 Steinschiagschutzschichten oder Uni-Decklacke hergestellt werden. Besonders geeignet sind die Bindemit- 
tel fur die Herstellung von wSBrigen Basislacken. 

Die aus den erfindungsgemafien Polyurethandispersionen hergestellten Oberzugsmittel konnen nach 
bekannten Verfahren appliziert werden, z.B. durch TrSnken. Ruten oder Spritzen. Danach werden die Rime 
physikalisch getrocknet oder chemisch vernetzt, z.B. als 1-Komponenten- Material oder bei Raumtemperatur 
50 vernetzt als 2-Komponenten-Systeme. Es konnen Einschichtlackierungen oder Mehrschichtlackierungen 
hergestellt werden. Es kdnnen z.B. die in der Automobilindustrie Ubiichen Substrate, wie Stahl. Aluminium, 
Kunststoffteile. beschichtet werden. Die erfindungsgemSBe waQrige Dispersion zeichnet sich durch eine 
vorzOgliche VertrSglichkeit mit weiteren Bindemittelkomponenten wie Polyestern etc. aus. Die erfindungsge- 
maOen Oberzugsmittel ergeben dabei stabile optisch einwandfreie UberzQge mit einer guten Zwischen- 
55 schichthaftung und einer hohen BestMndigkeit gegen chemische und Bewitterungseinfltisse. 
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Befsplele; 
AbkUrzungen: 



5 Methylethylketon MEK 

Methyiisobutylketon MIBK 

Isophprondiisocyanat IPDi 

N-Methylpyrrolidon NMP 

DimethylolpropionsMure DMPA 

10 Hydroxypropylacrylat HPA 

Trimethylolpropan TMP 

Dibutylzinndilaurat OBTL 

Dimethylisopropanolamin DMIPA 

Butylmethacrylat BMA 

J5 Butylacrylat BA 

Hydroxyethylacrylat HEA 



Praktisch bestimmte Endwerte: 



Festkorper (FK) 


trocknen 1 Stunde bei 150*C nach DIN 


Viskositat 


gemessen 50 % FK in MIBK (23 • C) 


OH-Zahl (0H2) 


mg KOH/g FK 


SSurezahl (SZ) 


mg KOH/g FK 


Wasser 


volientsalztes Wasser 


Molmasse 


ZahlenmittBl (Mn) 



30 Bestlmmung der nicht losllchen, vernetzten BIndemlttelantelle 

Auf der Anaiysenwaage wird eine Probenmenge ih einem Erlenmeyerkolben eingewogen. die ca. 0.3 g 
Festharz enthSit. 

Als Losemitterwerderrao rnl Telrahydrofuran zugegeben. 
35 Der Erlenmeyerkolben wird mit einem Glasstopfen verschlossen und 30 Minuten mit einem MagnetrOh- 
rer ruhren gelassen. 

AnschlieBend wird der Kblbeninhalt quantitativ in eine zuvor gewogene ZentrifugenhUlse gespuit, 30 
Minuten bei 21000 U/min. zentrifugiert und uberstehende Phase abdekanttert. 

Die ZentrifugenhUlse mit Zentrifugat wird 30 Minuten bei 150*C im Trockenschrank getrocknet. Nach 
40 AbkUhlung auf Raumtemperatur wird auf der Anaiysenwaage auf 0,1 mg genau zurOckgewogen. 

Auswertung der Messung: 

« B - A X IQQ^ 



B nicht Idslicher vemetzter Anteil in % 
50 As Auswaage in g 

E ~ Einwaage Festharz tn g 
Als Polyester wird ein handelsUblicher Polyester mit einer OHZ 105 und einer Molmasse 1000 g/mol 
eingesetzt. 

Als Initiator wird ein handelsOblicher Initiator, tert.-Butylperoctoat. eingesetzt. 
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A- Vorprodukte 
Herstellungsbelsplel A1; 

5 433 g Butylacetat warden auf IIO'C erhitzt. Dann wird ein Gemisch bestehend aus 399 g HEA, 601 g 
BA und 7,5 g eines Initiators in 4 Stunden zugetropft. Danach wird eine Stunde die Temperatur gehalten, 
dann zusStzIich 2,5 g Initiator zugegeben. Nachdem der Ansatz eine weitere Stunde bei 110 *C gehaften 
wird. wird gekOhlt und abgefullt 



10 



FK 


69.1 % 


Viskositat 


lOIOnnPas 


OHZ 


200 



15 

Herstellungsbeispiei A2: 

536 g MIBK werden auf 110'C erhitzt. Dann wird ein Gemisch bestehend aus 644 g BMA, 128 g BA, 
464 g HEA;und 10 g Initiator in 4 Stunden zugetropft. Danach wird eine Stunde die Temperatur gehalten. 
20 dann weitere 5 g Initiator zugegeben. Nachdem der Ansatz eine weitere Stunde bei 110*C gehalten wird. 
wird er gekUhtt und abgefQllt 



FK 


71.7% 


Viskositat 


1200 mPas 


OHZ 


174 



Herstellungsbeispiei A3; 

1797 g MIBK werden auf 100 'C erhitzt. Dann wird eiii Gemisch bestehend aus 3320 g HPA. 830 g BA ' 
und 41 g Initiator in 4 Stunden zugetropft. 

Danach wird eine Stunde die Temperatur gehalten und dann mit 12 g Initiator versetzt. Nachdem der 
Ansatz eine weitere Stunde bei 1 10 * C gehalten wird. wird gekOhIt und abgefUllt. 



FK 


68.6% 


Viskositat 


210mPas 


OHZ 


292 



B. DIsperslonen 
Belsplel B4: 

45 

Ein Gemisch aus 220 g DMPA. 3385 g MEK. 1683 g NMP wird auf 80 "C erhitzt. Nachdem die DMPA 
gelost ist. wird auf 50*0 gekuhtt und 888 g IPDI zugegeben. Es wird auf 80*0 geheizt bis eine NOO>Zahl 
von 3,3 % erreicht ist. Dann wird auf 50*0 gebracht und 3249 g Polyester und 20 g TMP zugesetzt. 
AnschlieSend wird bei 80 * 0 gehalten, bis alles Isocyanat umgesetzt ist (NOO-Zahl kleiner 0.3 %). Bel 50*0 
50 werden 927 g A1, 222 g IPDI und 7 g DBTL zusammen zugesetzt und auf 80' C geheizt. Nachdem eine 
NCO-Zahl von 0,3 % erreicht ist. wird bei 50 * 0 270 g DMIPA-Lfisung (50 % Wasser) zugesetzt. Nach einer 
halben Stunde werden 11318 g Wasser in 10 Minuten zugetropft. Unter Vakuum wird auf 85*0 geheizt. 
wobei das MEK und das Butylacetat abdestilliert werden. 

Es entsteht eine weiBe Dispersion. 

55 
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FK 


34.0 % 


SZ 


21.5 


pH-Wert 


7.4 


Vernetzer Antisil 


3.3 % 



Beispiei B5: 

10 220 g DMPA, 3385 g MEK. 1683 g NMP werden vorgelegt und auf 80*C erhitzt. Nachdem die DMPA 
gel5st ist. wird auf 50 *C gekOhjt und 888 g iPDl zugegeben. Es wird auf 80*C geheizt bs eine NCO-Zahl 
von 3.2 % erreicht ist. Dann wird auf 50 'C gekGhIt und 3249 g Polyester und 20 g TMP zugesetzt. 
AnschiieSend wird bei 80*C gehatten, bis das Isocyanat umgesetzt Ist. Bei 50 *C werden 980 g A2. 222 g 
tPDI und 7 g DBTL auf einmal zugesetzt und auf 80 *C geheizt, Nachdem eine NCO-Zahl von 0.3 % 

75 erreicht Ist. wird auf 50 * C gekQhIt und es werden 270 g DMIPA-Ldsung (50 %) zugesetzt Nach 15 Minuten 
werden 8414 g Wasser in 20 Minuten zugetropft. Unter Vakuum wird auf 80 * C geheizt, wobel das MEK und 
das MiBK abdestilliert werden. 

Es entsteht eine weiBe, stabile Dispersion. 



FK 


35.4 % 


SZ 


20.2 


pH-Wert 


7.5 


Vernetzer Anteil 


2.5 % 



Beispiei B6: 

265 g DMPA, 3020 g Aceton und 1657 g NMP werden vorgelegt und auf 60 'C erhitzt. Nachdem die 
30 DMPA gelost ist, wird bei 50 • C 888 g IPDl zugegeben. Dann wird auf 65 • C geheizt bis eine NCO-Zahl von 
2.9 % erreicht ist. Bei 50 'C wird 3160 g Polyester und 17 g TMP zugesetzt. AnschlieBend wird wieder bei 
65 *C gehalten, bis das Isocyanat abreagiert ist (NCO-Zahl kleiner 0.3 %). Bei 50*0 werden 933 g A3. 222 
g IPDl und 5 g DBTt auf einmal zugesetzt und 65*0 geheizt. Bei einer NOO-Zahl von 0,4 % wird auf 50*0 
gekUhIt und 367 g DMil^A-tttsuhg (50 %) zugesetzt. Niach 10 Minuten werden 7628 g Wasser in 10 
35 Minuten zugetropft. Unter Vakuum wird auf 85 * 0 geheizt. wobei Aceton und MIBK abdestilliert werden. 
Es entsteht eine weiBe, stabile Dispersion. 



40 



FK 


38.9 % 


SZ 


23.2 


pH-Wert 


8.4 


Vernetzer Anteil 


5.1 % 



45 Beispiei B7; 

2809 g Polyester. 17 g TMP. 174 g DMPA. 645 g A3 und 636 g NMP werden vorgelegt und auf 80* C 
erhitzt. Nachdem die DMPA gelost ist. wird auf 50 * C gekUhIt und 888 g IPDl zugegeben. Es wird auf 80 • 0 
geheizt und dort gehalten, dabei 636 g NMP zugegeben bis eine NCO-Zahl von 0.3 % erreicht ist. Bei 

50 50 • C werden 222 g IPDl und 5 g DBTL zugesetzt und auf 80 • C geheizt. Es werden 2924 g MEK zugesetzt 
und die Reaktion fortgefOhrt. bis eine NCO-Zahl von 0.4 % en-eicht ist. Bei 50*0 werden 240 g DMIPA- 
LSsung (SO %) zugesetzt. Nach 3 Minuten werden 510 g Wasser zugesetzt. Nach jeweils 3 Minuten werden 
dann 669 g. 669 g. 1337 g, 2006 g und 2006 g Wasser zugesetet. Unter Vakuum wird auf 80*0 geheizt. 
wobet das MEK und das MIBK abdestilliert werden. 

55 Es entsteht eine weiBe Dispersion. 
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5 





32,0 % 


sz 


20.2 


pH-Wert 


7.8 


Vemetzer Anteil 


4.2% 



Beisplel B8: 

10 189 g DMPA, 3030 g MEK und 1292 g NMP werden vorgelegt und auf 80'C erhitzt. Nachdem die 
DMPA geldst ist. wird bet 50 ' C 888 g IPDi zugegeben. Dann wird auf 80 * C geheizt bis eine NCO-Zahl von 
4.2 % enreicht ist Dann werden be! 50 2784 g Polyester und 16 g TMP zugesetzt. AnschlieSend wird 
wieder bei 80*C gehalten, bis die NCO-Zahl kleiner 0.3 % ist Bei SO*C werden dann 222 g IPDI und 5 g 
DBTL auf einmal zugesetzt und auf 80* C geheizt. Nachdem eine NCO-Zahl von 0,9 % erreicht ist. wird auf 

15 50 -C gekuhit und es werden 853 g A3 zugesetzt. Dann wird bis zu einer NCO-Zahl von 0,3 % bei 80' C 
gehalten. um dann 232 g 0MIPA-L6sung (50 %) zuzusetzen. Nach 20 Minuten werden 7098 g Wasser in 15 
Minuten zugetropft Unter Vakuum wird auf 65 'C geheizt. wobel das MEK und das MIBK abdestilliart 
. werden. / 

Es entsteht eine Dispersion. 

20 



25 



FK 


35.2 


% 


SZ 


19.7 




pH-Wert 


8.3 




Vernetzer Anteil 


3,5 


% 



Beispiel B9: 

30 174 g DMPA. 8891 g Aceton werden vorgelegt und auf 70 'C erhitzt. Nachdem die DMPA gelost ist, 
wird bei 50 ' C 888 g iPDI zugegeben. Dann wird bei 70 * C so lange gehalten. bis eine NCO-Zahl von 2,8 % 
erreicht ist Bei 50 *C werden 2843 g Polyester und 17 g TMP zugesetzt AnschlieBend wird bei 70 *C 
gehalten. bis die NCO-Zahl kleiner 0,3 % ist. Bei 50* C werden 1093 g A3 und 222 g IPDI und 5 g DBTL 
zugesetzt und bei 65 'C bis zu einer NCO-Zahl von 0.3 % umgesetzt auf 50 'C gekOhlt und werden 213 g 

35 DMIPA-Losung (50 %) zugesetzt. Nach 15 Minuten werden 9331 g Wasser in 10 Minuten zugetropft. Unter 
Vakuum wird auf 85 * C geheizt, wobei das Aceton und das MIBK abdestilliert werden. 

Es entsteht eine weiBe. stabile Dispersion, die sehr gute Trocknungsetgenschaften besitzt. 



40 



FK 


40.1 % 


SZ 


18.2 


pH-Wert 


7.5 



45 Beispiel BIO: 

174 g DMPA und 1493 g NMP werden vorgelegt und auf 80* C erhitzt. Nachdem die DMPA geldst Ist, 
wird auf 50 'C gekGhlt und 578 g IPDI Zugegeben. Es wird bei 80' C umgesetzt, bis eine NCO-Zahl von 5.1 
% erreicht ist Bei Raumtemperatur werden 2809 g Polyester und 17 g TMP, 2129 g MEK und 1173 g A3, 
50 wobei das Acrylat separat bis zu einer NCO-Zahl von 12 % mil IPDI vorher umgesetzt wurde. Bei 80 'C 
wird bis zur NCO-Zahl kleiner 0.4 % umgesetzt. Bei 50 'C werden 222 g IPDI und 6 g DBTL auf einmal 
zugesetzt und bis 80*0 zu einer NCO-Zahl von 0.3 % umgesetzt. bei 70 'C werden 214 g DMIPA-L6sung 
(50 %) Zugesetzt Nach 20 Minuten werden 7439 g Wasser in 20 Minuten zugetropft. Unter Vakuum wird 
auf 85*0 geheizt. wobei das MEK und das MIBK abdestilliert werden. 
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FK 


32,4 % 


SZ 


19.6 


Vemetzer Anteil 


2.9% 



Aus der Dispersion warden wSfirige Metallic-Basislacke sowie Uni-Basislacke herg stellt. Dies Zeigen 
einen guten Metallic-Effekt sowie eine gute Zwlschenschlchthaftung zur nachfolgenden Ktarlackschicht. 

Belspiel B11: * 

10 

72 g DMPA. 951 g Polyester, 407 g NMP und 924 g Aceton warden vorgelegt und auf 65 'C erhitzt. 
Nachdem die DMPA gelSst ist, wird auf 50 *C gekUhIt und dann 142 g IPDI und 1.5 g DBTL Zugegeben. 
Dann wird auf 65 * C geheizt und solange gehalten bis eine NCOZahl kleiner 0.3 % erreicht ist. Bei 50 * C 
werden weitere 36 g IPDI zugegeben, auf 65 'C geheizt und 2 Stunden bei dieser Temperatur gehalten. Bei 
15 50 'C werden dann 250 g Acrylatharzvorprodukt A3 Zugeselzt und bei 65 'C gehalten. bis eine NCO-Zahl 
kleiner 0.3 % erreicht ist. Ist dieser Wert erreicht. wird auf 50 *C gekOhIt und 134 g DMIPA>L6sung (50 
%ig) zugesetzt. Nach 15 Minuten werden 2085 g Wasser in 15 Minuten Zugetropft. Unter Vakuum wird auf 
85 * C geheizt. wobei das Aceton und das MIBK abdestilliert werden. 

20 Dispersionseridwerte 



FK 


34,7 % 


SZ 


25.4 


pH-Wert 


8,7 


OH-Zahl 


100 mg KOH/g (auf Festharz bezogen) 


Vernetzer Anteil 


4,8%. 



30 

Belspiel B12; 

65 g DMPA. 789 g Polyester. 365 g NMP und 868 g Aceton werden vorgelegt und auf 65 erhitzt, 
Nachdem die DMPA ge lost ist, wird auf 50'C gekUhIt und-dann 237 g lPDI und 1,4 g DBTL zugegeben. 

as Dann wird auf 65 *C geheizt und solange gehalten. bis eine NCO-Zahl kleiner 0.3 % errek:ht ist. Bei 50 'C 
werden weitere 71 g IPDI zugegeben. auf 65 'C geheizt und 2 Stunden bei dieser Temperatur gehalten. Bei 
50 *C werden dann 455 g Acrylatharzvorprodukt A3 zugesetzt und bei 65* C gehalten. bis eine NCO-Zahl 
kleiner 0.3 % erreicht ist. AnschlieBend wird auf 50*C gekUhIt und 95 g DMIPA-Losung (50 %ig) zugesetzt. 
Nach 15 Minuten werden 2357 g Wasser in 15 Minuten zugetropft. Unter Vakuum wird auf 85' C geheizt. 

40 wobei das Aceton und das MIBK abdestilliert werden. 

Dispersionsendwerte: 



FK 


37.3 % 


SZ 


21.9 


pH-Wert 


8.3 


OH-Zahl 


45 mg KOH/g (auf Festharz bezogen) 


Vernetzter Anteil 


5.4 %. 



PatentansprUche 

55 1. WMBrige Bindemitteldispersion. erhSltlich durch gemeinsame KettenverlSngerung von 

I. einem oder mehreren. ionische Gruppen oder in lonische Gruppen QberfUhrbare Gruppen tragen- 
den harnstoffgruppenfreien Polyurethanen mit im wesentlichen endstSndigen OH-Gruppen. mit 
einem Zahlenmittel der Molmasse (Mn) von 1000 bis 10000. einer SSurezahl von 5 bis 50 und iner 
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OH-Zahl von 5 bis 50 und 

II. einem Oder mehreren hydroxylgruppenhaltigen Polymeren auf der Basis ethylenisch ungesSttigter 
Monomerer, mit etner Saurezahl von 6 bis 20. einer OH-Zahl von 150 bis 400 und einem 
Zahlenmittel der Molmasse (Mn) von 2000 bis 20000, wobei das molare VerhSltnis der Hydroxyl- 
gruppen der Komponente 1 zu denen der Komponente II bei 1 : 6 bis 1,0 : 0.5 liegt, mit 

III. einem Oder mehreren Diisocyanaten. in einem molaren VerhSltnis der OH-Gruppen aus den 
Komponenten I und II zu den NCO-Gruppen der Komponente III von 1.05 : 1 bis 10 : 1, 

in wasserfreiem Medium, Neutralisation mindestens eines Teils der vorhandenen in ionische Gruppen 
ubertuhrlwren Gruppen sowie OberfOhrung des entstehenden Produktes in die Wassarphase. 

2. Verfahren zur Hersteliung von waSrigen Bindemitteldispersionen, dadurch gekennzeichnet dafi man 

I. ein Oder mehrere ionische Gruppen oder in ionische Gruppen QberfOhrbare Gruppen tragende 
hamstoffgruppenfreie Polyurethane mit im wesentlichen endstSndigen OH-Gruppen, mit einem 
Zahlenmittel der Molmasse (Mn) von 1000 bis 10000. einer SSurezahl von 5 bis 50 und einer OH- 
Zahl von 5 bis 50. zusammen mit 

II. einem oder mehreren hydroxylgruppenhaltigen Polymeren auf der Basis ethylenisch ungesSttigter 
Monomerer, mit einer Saurezahl von 0 bis 20, einer OH-Zahl von 150 bis 400 und einem 
Zahlenmittel der Molmasse (Mn) von 2000 bis 20000. wobei das molare Verhaltnis der Hydroxy!- 
gruppen der Komponente I Zu denen der Komponente II bei 1 : 8 bis 1.0 : 0.5 liegt. 

in wasserfreiem Medium einer KettenverlSngerung unterzieht. durch Umsetzung mit 

Hi. einem oder mehreren Diisocyanaten. in einem molaren VerhSltnis der OH-Gruppen aus den 
Komponenten 1 und il zu den NCO-Gruppen der Komponente III von 1.05 : 1 bis 10 : 1. 

worauf man mindestens einen Teil der vorhandenen in ionische Gruppen ubertOhrbaren Gruppen 

neutraiisiert und das erhaltene Produkt in die Wasserphase QberfOhrt 

3. Dispersion und Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche, dadurch gekennzeichnet. dafi 
die Polyurethane der Komponente I ausgehend von Polyesterpolyoien. PolycartK>natpolyolen und/oder 
Polyetherpolyolen hergestellt wurden. 

4. Dispersion und Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprGche, dadurch gekennzeichnet. daB 
die Polymeren der Komponente II hydroxylgruppenhaltige Copolymere von AcrylsSurealkylestern 
und/oder MethacrylsSureaikylestern sind. 

5. Dispersion und Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche, dadurch gekennzeichnet, dafl 
die Polymeren der Komponente II eine Saurezahl von unter 5 aufweisen. 

6. Dispersion und Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche, dadurch gekennzeichnet, dafl 
die Polymeren der Komponente 11 eine OH-FunktionalitSt von Qber 5 OH-Gruppen pro MolekOI 
aufweisen. 

7. Dispersion und Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche. dadurch gekennzeichnet, dafl 
sie emulgatorfrei ist bzw. daS es in Abwesenheit von externen Emulgatoren durchgefOhrt wird. 

8. Dispersion nach einem der AnsprUche 1 und 3 bis 7. dadurch gekennzeichnet. dafl die enthaltenen 
Bindemittel ein Zahlenmittel der Molmasse von 5000 bis 100000 und eine SSurezahl unter 30 
aufweisen. 

9. WgiSriges Oberzugsmtttel, enthaltend eine wSflrige Dispersion gemSS einem der AnsprUche 1 und 3 bis 
8. 

10. Uberzugsmittel nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet. daB es zusSitzliche unterschiedliche Binde- 
mittel und/oder Vernetzer enthSlt. 

11. Verwendung der wSBrigen Dispersionen nach einem der AnsprUche 1 und 3 bis 6, sowie der 
Oberzugsmtttel nach Anspmch 9 und 10 zur Hersteliung von Mehrschichtlackierungen. 

1Z Verwendung nach Anspruch 11 zur Hersteliung von Mehrschichtlackierungen auf dem Kraftfahrzeugsek- 
tor. 

12 



03/31/2000 09:18:32 S«le -tS* 



